
Abstract {E.asic): DE 44 37837 A 

Recov*:;'ry of a v;a ter- immi s^^>e. -e^Dj^nt (A), having a lower density 
than water, from a (A) /water rnixt. mvoives; supplyrrKj the rnixt. 
(opr.cont'T. impurities) to a container frlied with water, at a point 
b*-i^^.w tne liq. Level; and OdJiryrng out phase sepn. by passing the niixt. 
around bends at a sufficient spacing, alternating below and above 
baffles provided in the upper phase. Also claimed is appts. for the 
process, comprising a sepn. tank (1) pro'/ided with: an outlet (2) 
defining the phase boundary (3); and inlot {4) above the phase 
boundary; baffles (5) which guide the li'J. stream in the direction of 
tne outlet, such that the liq. alternates above and below the baffles 
(5); and ^n outlet (6) for (A) . 

USo - (A) is esp. recovered from. (A) 'water mixts.obt.d. in the 
granulat 1 ::)n of f 1 ucro-po 1 yTne r s (e.g. PTF?:). 

ADVANTAGE - Pure (A) is recovered i n^-;xpens i ve 1 y and almost 
quantitatively, even from mixts, contg. ."i relatively large amt . of 
water, a relatively sm,all amt. of (A) and solid impurities. Uo fine 
filters are necessary. Sepn. of valuable minor compoiients {e.g. 
polymer} is simplified. 
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Prufungsantrag gem. § 44 PatG 1st gesteitt 

@ Verfahron und Vornchtung zur Ruckgewinnung nicht wassernoischbarer LSsemitre) 

(g) Dtd ROckgewinnung von organischen, mlt Wassor nicht 
m;schb»rw L54eminoln mh einer Dichte, die gdf^nger bIb die 
von We33er ist, arfolgt in oincm Tronnbecken nllt ftlnfim 
Aualauf , der dlo phaBcngronze daflnterl, einem in bezug auf 
d;9£d Pbasengrsnze hdhar* oJnmundenden Zulauf tOr das 
Lisemirtel-Wasser-Gamisch, Pnbaut«n, die obcrhalb dw 
PhasangronzB ongoordnot eind und don L6sem ittelstrom 
abwechsefnd oberhalb und unterhslb dieser Einbauten fuh- 
ren, sowie einem Auslauf fur dfifi abgetrenntft Losemittel. 
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Beschreibung 

Die Erfindung bctnfft die Rvick^ewinnung von orga- 
ni&chen Losemitteln mit cincm gtringeren spe^iflschen 
Gewicht als Wasser aus ihren Gemischen mit Wasser. 
Die Erfindung betrifft insbesoadere die Auftreanung 
von Mischungen solcher L^scmittel mit Wasser, wie sie 
bei der Granulierung von Fluorpolyn^eren anfallen. 

Aus der US-A 4 439 385 ist ein Verfahren zur konH- 
nuiertichen HersteHung eines aggjomerierten Fonnpal- 
vers aus einem aus der Schmelze nicht verarbeitbaren, 
k^migen TetxanuorethyJenpolymerisat- Primarpulver 
beschrieben. Hierbei durchiSuft das Polymer zun^chst 
eine Vorbehandlungsstufe, hierauf eine Aggiomerie- 
rungsstufc and sodann eine Nachbehandlungsstufe, 
worauf das Polymerc kontinuierbch abgezogea uad das 
agglomeriene Pulver in bekannter Weise vom flQssigen 
Medium getrennt werden soil. Das den gesamten Pro- 
zeC durchlaufende flussige Medium besteht aus Wasser 
und eirer organischen Fltissigkeit, die das genannie Te- 
traniiorethylcnpolymerisat zu beneizen verrna^ und ia 
Wasser zu hochstens 15Gew.-% loslich ist wobet ge- 
Gewichts-Volumen VerhaJtnis&e cLngchalten 
werdea Nach Durchlaufen der Nachbehandlungsstufe 
soli das in Suspension Im flOsdgen Mediutn befindUehe 
Agglomerat kontinuierlich abgezogen und einer konti- 
nuierJich arbeitenden Fthriereinrichtung zwecks Tren- 
nung dcs aggiomeriertcn Pulvers von der Hauptmcngc 
des Wassers und von etaem Tcii der orgamschen FIus- 
sigkeit zugefQhrt werden, wobei eii^e solche Filtrierein- 
richtung mftglichst eine RQckgewinnung der eingesetz- 
ten organischen Flussigkeit eriauben soil. Nahere Anga- 
bcn findcn sich jcdoch mcbt 

.Ai^s der US-A* 3 265 679 ist ein V^rfahrer. und e^'^e 
Vorrichtung bekannt, die ebenfalls zur Agglomerierung 
von Polytetranuorethylen-Formpulver dienen sollen. 
Die eingesetzten organischen Lftsemittel k6nnen so- 
wohl ieichter als auch schwcrer ais Wasser scin. Die 
Abtrennung dcs organischen Ldsemitteis erfolgt durch 
Absaugen mit eincr Wasserstra])Ipumpe, wobei der 
Auslauf der Wasserstrahlpumpe in ein Beruhigungsge- 
faB gelangt In dem in der Zeichnung dargesteilten Fall 
setzt sich die organischc Flussigkeit als untcrc Schicht 
ab tind wird abcr ein Bodctrvcmil abgezogen, wahrend 
das Wasser ubcr cinen seiiiichen Ausla0 ablluf l 

In der Praxis hat es sich gezeigt, daO die Rtlckgewin- 
nung der organischen Flilssigkeiten dann sehr aufwen- 
dig wird, wenn grOBere Durchs^tze erfoigen. Imbeson- 
dere kommt es durch mitgerissenen Feststoff zum Zu- 
setzen von F^tern und Lcitungsiohrcn, so daB cin haufi- 
ges AbsteUen und Reinigen erforderlich wird 

Schwierigkeiten macht die Auftrennung von organi- 
scher FlOssigkeit und Wasser vor allem auch dann, wenn 
groBe Mcngcn an Wasser ajifaDen, die verhaknisniilflig 
gennge Mengen an organischer FItlssigkeit und zusatz- 
lich noch fcste Verunreiaigungen enthalten. Insbeson- 
derc diese in Form eines feinen Schlammes mitgefahr- 
tcn Feststoff c crschweren eine rasche Phasentrennung, 
wie sjc fiir eine m^glichst verlustfreie ROckgewinnung 
der organischen Phase erforderlich ist, da die vom L6se- 
mittcl umhtillten Teilchen schlecht benetzbar sind und 
sich im Bercich der Phasengrenze ansainmeln. 

Es bestand deshalb die Aufgabe, mit Wasser nicht 
mischbarc organische L^semittel mit einer geringeren 
Dichte als Wasser aus cincm Gcmisch mit — auch gro- 
Ben Mengen - Wasser und gcgebenenfaMs festen Ver- 
unreinigungen mit geringcm Aufwand m^glichst quanti- 
tatlv zurOckzugewinnen. 
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Diese Aufgabe wird erfindungsgemaB di\durch gelttst, 
daB das vcrunreinigte Ldsemittel-Wasser-Gemisch un- 
terhalb des Fiussigkeitsspiegels in einen wassergefiillten 
Beh^ter gelcitet wird und zur Phasentrennung in dic- 
5 sem durch Umienkung uber eine ausrclchcndc Strecke 
abwechseind unterhalb und oberhalb von in der Obcr- 
phase angeordneten Einbauten (Wehren) gefiihrt wird 

Die erfindimgsgemaBe VorrichUm^ besteht aus ei- 
nem Trennbecken 1 mit einem Auslauf 2, der die Pha- 

10 sengrenze 3 defmiert, cincm in bezug auf diese Phasen- 
grenze 3 hOher einjnOndendcn Zulauf 4 und den Flussig 
keitsstrom in Richtung dcs Auslaufs 2 icitendc Einbau- 
ten 5, die so angeordnet sind, daB der Fiiissigkcitsstrom 
abwechseLnd oberhalb und untcrhalb der Einbautcn 5 

15 gefUhrt wird, und aus einem Auslauf 6 fiir das Losemit- 
tel. 

Bevorzugte AusgestaJtungen der Erfindung werden 
iim folgenden nSher erl2.uterL 

Vorteilhaft wird ein weiterer Zulauf 7 vorgesehen, mit 
2o dem nach Bedarf der Vorrichtung Wasser zugeftihrt 
wird, um den Fliissigkeitsspiegel, auch beiin Auhreten 
von DnickstoBen in der Leitung 4» konstant z j halien. 

Die Vorrichtung cnthak weiterhin zweckmSBig einen 
BodenausiaB 8 mit cincm Auslaufventil 9, damit der ab- 
25 gesetzteSchlamm — kontinuierlich oder absatzweisc — 
abgezogen werden kanrt 

Eine vorteilhafte Au5gestalrung der Erfindung be- 
steht darin, iibcr ein — zweckmaBig in der Hohe veran- 
derbares — Rohr 10 den sich im Bereich der Phasen- 
30 grenze 3 ansammehiden Feststoffanteil ab3;usaugea 
Man erhalt so den Feinkomanteil in einer Form, die 
leicht aufzuarbeiten ist 

Die Dimensionicrotig der Anlage, insbesondcrc die 
Aj^iz^h.! der Einb^uten 5 urd die d2dt?rch be^*'k.*^^ S**'^'<- 
35 kenlSnge des LGsemittelstronis, richtet sich nach dem 
Dichteunterschied zwischen L^Ssenoittel und Wasser und 
der gewiinschten Reinheit des Lftsemitiels. NOtigenfalls 
wird der Fachmann eirdache Vorversuche untemeh- 
men. 

40 Die Wahl des Werkstoffes richtet sich nach der Art 
des abzutrennenden und zu reinigenden LCJsemittels 
und nach eventuellen Venmreim'gungen. Wenn Rohdis- 
persioncn von Fluor polymer en bexspielsweise noch gc- 
ringe Mengen an Fluonvasserstoff gel65t enthalten, 

45 wird man einen entsprecheod rcsistenten Kunststoff als 
Material fOr die Vorrichtung oder fOr deren Ausklei- 
dung wahlen. 

Die Erfindung vermeidet somit aJle Probleme, die 
durch mitgefuhrtc Verunreinigungeru insbesondcrc 

50 feink5rnige Feststoffe, verursacht werden. Da keine 
Feinfilter mehr erforderlich sind, die zum Zusetzen nei- 
gen und entsprechend starke Pumpen erfordem, wird 
cin erhcblichCT Investitions- und Arbcitsaufwand vcr 
mieden. DarOber hinaus wird die Abirennung eines mit- 

55 gcfuhrtcn Wertstoffes erheblich vereinfacht. 

Id dem folgenden Beispiel wird die Erfindung n^her 
erlautert 

Beispiel 

Ein Gemisch aus 1 VoL-Teil Benzin, Siedepunkt BO bis 
1 lO^C und 14 VoL-Tcilen Wasser, das aus der Granulie. 
rimg von Polytetrafluorethylcn gemaB Beispiel l der 
US-A 4 439 386 stammt, wird in eine Vorrichtung ge- 
65 maB Fig, 1 geleitct. Das Russigkeitsgemisch cnthalt gc 
ringe Anteilc an Polymer und festen Vcrunrcinigungea 
Das aus dem Auslauf 6 cntnoinmcnc Benzin ist frci von 
Feststoffen und enth^lt nur noch circa 0,05 Vol-% Was 
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ser. 

Die Fcststoffe sammeln sich am Boden des GefaBes 
und konnen von Zeit zu Zeit Ober den BodenausIaB 8 
abgeirenm wcrdcn. Pro 10 0001 durchgesetztem Flas- 
stgkeitsgemisch werden etvva S kg Festsioffc isoliert j 
und auf Polytetrafluorethyien aufgearbehet 

Patenianspruche 

1. Verfahren zur RCckgewinnung nicht wasser- ]q 
mischbarer Losemittel mit cincr geringereo Dichte 
als Wasser aus ihren Gemischen mit Wasser, da- 
durch gekeiinzeichnet, daB ein gegebenenfalls 
veriinreinigtes USsemiitel-Wasser-Gemisch unter- 
halb des Flassigkeitsspiegels in einen wassergefOU- 15 
Ten Behalter geleitet wird und zur Phasentrennung 
in diesem durch Umlenken liber eine ausrcichcnde 
Strecke abwechselnd unterhalb und oberha^b von 
in der Oberphase angeordnetea Einbauten gefiihn 
wird. 20 

2. VorrichTung zur Rtickgewiimung nicht wasscr- 
mtschbarer Lfisemittel mit einer geringeren Dichte 
a]s Wasser aus U^semittel-Wasser-Gemischen, ge- 
kennzeichnet durch ein Trennbecken (1) mit einem 
Auslauf (2), der die Phasengrenze (3) definiert, ei- 25 
nem in bezug auf diese Phascngrenze (3) hChtr 
einmtindenden Zulauf (4) und den Riissigkeits- 
5trotn in Richningdes Ausiaufs (2) leitende Einbau- 
ter> (5), die 50 angeordnet sjnd, da3 der FlOssigkeiis- 
Strom abwcchselnd oberhaib und unterhaJb der 30 
Einbauten (5) gefiihrt wird, itnd aus einem Auslauf 
(6) for das Lftsemittel. 

3. Vorrichiung nach Anspruch 2, gckennzeichiict 
durch eiiien weiteren Zulauf (7), der unterhalb des 
Zu lauf s (4) angeordnet isL 35 
4- Vorrichtung nach Anspnjch 2 oder 3, gekenii- 
zcichnet durch einen BodenauslaB (8) mit einem 
AusJaufventil (9) und/oder einem Rohr (10), das so 
angeordnet m oder angeordnet werden kana- daB 
Feststoff im Bereich der Phasengrcnze (3) abge- 40 
trermt werden kartiL 
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